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In der materialorientierten Um-
weltforschung konzentrieren sich
Forschungsarbeiten hauptsäch-
lich auf zwei Schwerpunkte. Einer-
seits verursachen industrielle Pro-
zesse große Mengen an Altlasten,
die Böden, Wasser, Atmosphäre
und Biosphäre verunreinigen.
Aber auch Produkte selbst stellen
eine Gefahrenquelle dar, wenn
z.B. bei ihrer Herstellung toxische
Elemente eingebaut wurden, die
in Folge von Witterungseinflüssen
wieder an die Umwelt abgegeben
werden können. Hier haben Un-
tersuchungen kontaminierter
Standorte, bzw. von Produkten mit
Kontaminationspotential die Ziel-
setzung, Bindung und Prozess-
verhalten ökotoxisch relevanter
Substanzen aufzuklären. Aus die-
sem Verständnis können Empfeh-
lungen zu Risiko-Abschätzungen
und für Handlungsmaßnahmen
beschlossen werden. Anderer-
seits werden heute in zunehmen-
dem Maße neue Materialien zur
Reinigung von kontaminierten Ab-
wässern entwickelt, in denen
Schadstoffe dauerhaft an Fest-
phasen gebunden oder regenera-
tiv über Festphasen bis hin zu Kol-
loiden abgeschieden werden kön-
nen. Zu ihrer Entwicklung ist eine
exakte Kenntnis der Wechselwir-
kung zwischen den Festphasen
und den Schadstoffen erforderlich.
Für Sanierung und Reinigung gilt
gleichermassen, dass das Ver-
halten von Schadstoffen ent-
scheidend von der chemischen
Bindungsform abhängt, die zu-
dem kleinräumig im 10er-m m-Be-
reich stark variieren kann. Die
Charakterisierung der Bindungs-
formen erfordert daher eine kom-
binierte Anwendung verschiede-
ner analytischer Methoden mit
hoher räumlicher Auflösung. Von
vielen Elementen und chemi-
schen Verbindungen, die in unse-
re Umwelt gelangen, geht eine
Gefährdung für Mensch und Um-
welt bereits in geringen Konzen-
trationen aus. Dies stellt hohe An-
forderungen an die Nachweis-
grenzen der analytischen Metho-
den. Für die Lösung dieser Fra-
gestellungen bietet sich deshalb
der Einsatz von Synchrotron-
strahlung an, da sie die genann-
ten Anforderungen an die Mess-
genauigkeit in vielen Fällen erfül-
len kann (Abb. 1).
Analytische Methoden mit Syn-
chrotronstrahlung tragen deshalb
weltweit mit stark steigender Ten-
denz zur Lösung umweltrelevan-
ter Fragestellungen bei. Entspre-
chende Veröffentlichungen ha-
ben in den letzten vier Jahren
stark zugenommen. Im Bereich
der Umweltforschung verdoppel-
te sich die Anzahl von Arbeiten,
die an einer Synchrotonquelle
ganz oder teilweise vorgenom-
men wurden. Um dem steigen-
den Bedarf an Messzeit gerecht
zu werden und um verbesserte
Messbedingungen zu erreichen,
werden heute bei der Planung
und Inbetriebnahme von Syn-
chrotronstrahlenquellen die
messtechnischen Anforderungen
auf das Probenmaterial zuge-
schnitten. Eigens für Fragestel-
lungen aus den Umweltwissen-
schaften gestaltete Strahlrohre
mit ihren Messkabinen („Beam-
lines“) sind bisher aber die Aus-
nahme und befinden sich teilwei-
se noch im Planungsstadium, wie
zum Beispiel an der Canadian
Light Source (CLS)[1] oder der
Swiss Light Source SLS [2].
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Abb. 1: In einer Prozess- und materialorientierten Umweltforschung werden
Kontaminationen erfasst, beurteilt und mit der Entwicklung von Materialien
für eine verbesserte Kapazität zur Bindung von Schadstoffen gekoppelt.
Daraus können neuartige Sanierungstechnologien entstehen. Die bisher be-
stehende analytische Lücke wird durch neue hochortsauflösende Untersu-
chungsmethoden, z.B mit  Synchrotronstrahlung geschlossen.
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Welche Eigenschaften zeich-
nen Synchrotronstrahlung 
gegenüber Strahlung aus her-
kömmlichen Quellen aus 
und worin liegen die Vorteile
ihres Einsatzes in der Um-
weltforschung?
Leistungsstarke Strahlenquellen
liefern an einem Ort konzentriert
höhere Werte für den Photonen-
fluss, die Brightness, die Brillanz
und ein weites Spektrum an Wel-
lenlängen vom Röntgenbereich
bis zum fernen Infrarot [3], das für
unterschiedliche Untersuchungs-
methoden nötig ist. Der besonde-
re Vorteil von Synchrotronstrah-
lung für die Umweltforschung
liegt aber darin, dass sie z.B.
elementspezifisch eingesetzt
werden kann. Die Auswahl der
Wellenlänge erlaubt es, Absorpti-
onskanten von Elementen gezielt
aufzuzeichnen. Dieses Verfahren
wird als Röntgenabsorptions-
spektroskopie (XAS: X-ray Ab-
sorption Spectroscopy) bezeich-
net. Aus dem Verlauf der Kanten
kann durch Vergleich mit Refe-
renzspektren die chemische Bin-
dung des zu untersuchenden Ele-
ments ermittelt werden. Selbst
der Bindungsanteil unterschiedli-
cher chemischer Umgebungen
eines Elements in einer Probe ist
heute mit Hilfe der Simulation von
Röntgenabsorptionsspektren
quantitativ bestimmbar.
Schadstoffe sind aber z.B. in Bö-
den keineswegs homogen verteilt
und können an verschiedenen
Stellen der Proben unterschiedlich
chemisch gebunden sein. Geringe
Korngrößen der Bodenbestandtei-
le erfordern daher eine hohe Orts-
auflösung der analytischen Me-
thoden von 10 m m und kleiner. Aus
der Kenntnis, der Verteilung und
der Zusammensetzung der Bin-
dungsformen in mit Schadstoffen
belasteten Böden lassen sich so
Rückschlüsse auf die Mobilisier-
barkeit von Schadstoffen und
ihren Eintrag in Grund- und Ober-
flächenwässer ziehen. Eine Kom-
bination von mikrofokussierender
Röntgenabsorbtionsspektrosko-
pie und Röntgendiffraktion erlaubt
es, gelöste und an Oberflächen
adsorbierte Stoffe bis hin zu
strukturell gebundenen Elemen-
ten zu untersuchen. Prozessab-
läufe können durch Messungen in
Reaktionskammern mit unter-
schiedlichen Atmosphären (z.B.
H2O, CO2, aber auch Inertgas wie
Ar, N2) direkt verfolgt werden. All-
gemein lässt sich sagen, dass
sich die Qualität der Ergebnisse
von Experimenten mit Röntgen-
strahlung enorm verbessert, wenn
Synchrotronstrahlung verwendet
wird. Röntgenabsorptionsspektro-
skopische Untersuchungen sind
überhaupt erst an einer Syn-
chrotronquelle effektiv durchführ-
bar. Die folgende Tabelle gibt ei-
nen Überblick mit Schwerpunkt
auf mikrofokussierende Metho-
den.
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Methode Abkürzung Anwendung
mikrofokussierend*
Röntgenabsorptions- µ-XAS elementspezifisch, 
spektroskopie (X-ray Absorption Spectroscopy) Charakterisierung von 
chemischen Bindungsformen
Röntgendiffraktion µ-XRD (X-ray Diffraction) Strukturuntersuchung, Nachweis und 
(Einkristall, Pulver) Identifikation von Mineralphasen
Infrarotspektroskopie µ-FTIR (Fourier Transform Infrared) Moleküleigenschaften
Spectroscopy
ohne Fokussierung
alle oben aufgeführten Methoden XAS, XRD, FTIR wie oben, aber zusätzlich 
quantitative Mineralphasenanalyse 
(XRD)
Röntgenkleinwinkelstreuung SAXS poröse und partikuläre Strukturen 
(Small Angle X-ray Scattering) im nm-Bereich
* Information aus kleinen Bereichen (µm), ortsaufgelöste Information
Tab. 1: Analytische Methoden an einer Synchrotronstrahlenquelle mit Schwerpunkt auf Mikrofokussierung.
Neben den mikrofokussierenden
Röntgenmethoden eignet sich
mikrofokussierende Infrarot-
spektroskopie (IR-Spektroskopie)
dazu, ortsaufgelöst über Molekül-
schwingungen auf Mineralober-
flächen z.B. Zusammenhänge
zwischen bakterieller Aktivität
und Schadstoffbindung und -frei-
setzung aufzuspüren. Auch hier
bietet Infrarotstrahlung, die an ei-
nem Synchrotron erhalten wer-
den kann, wegen ihrer höheren
Intensität Vorteile gegenüber her-
kömmlichen Infrarotquellen.
Zur Erzeugung von mikrofokussie-
render Röntgenstrahlung reicht es
nicht aus den Strahlungsanteil, der
primär am Ablenkmagneten an-
fällt, zu verwenden. Erst durch den
Einbau eines „Strahlverstärkers“
(Undulator) kann Röntgenstrah-
lung mit hoher Brillanz fokussiert
werden. Hierzu wird ein neuartiger
Undulator entwickelt [4].
Warum ist es sinnvoll ein
Synchrotron-Umweltlabor als
Schwerpunkt im Forschungs-
zentrum Karlsruhe einzurich-
ten?
Der Anteil der Umweltforschung
im Forschungszentrum Karlsruhe
beträgt ca. 25% und deckt ein wei-
tes Spektrum aus den Bereichen
Boden, Grundwasser, Abwasser,
Altlasten, Recycling, Atmosphäre
und Toxikologie ab. In einem
Workshop wurden 41 Themen-
beiträge von 29 interessierten Nut-
zergruppen aus dem internationa-
len Umfeld vorgestellt. Aufgrund
des hohen eigenen Nutzungsbe-
darfs und dem Bedarf auswärtiger
Forschergruppen wurde die Ein-
richtung eines Synchrotronum-
weltlabors an der ANKA vorge-
schlagen und genehmigt.
Umweltrelevante Fragestellun-
gen, zu deren Lösung sich die
Anwendung auf Synchrotron-
strahlung basierter Methoden an-
bietet, finden sich in vielen An-
wendungsbereichen, wie z.B. der
Kontamination von Böden, der
Schadstoffbelastung in Grund-
und Oberflächenwässern, der
Verwitterung von Baustoffen und
der Entwicklung neuer Materiali-
en zur Wasserreinigung. Auch
Strukturuntersuchungen an Kri-
stallen sind von grundsätzlicher
Bedeutung, da sich die Eigen-
schaften von Oberflächen aus
dem atomaren Aufbau der Kristal-
le ergeben und damit ihr Verhal-
ten gegenüber der Bindung von
Schadstoffen definiert wird.
Im Folgenden werden zu den ge-
nannten Fragestellungen Bei-
spiele für den Einsatz von Syn-
chrotronstrahlung gegeben.
Einkristalluntersuchungen mit
mikrofokussierter Synchrotron-
strahlung zur Aufklärung der
Struktur von Tonmineralen 
Tonminerale sind nicht nur durch
ihre plättchenförmige Form ein
die physikalischen Eigenschaften
bestimmender Bestandteil vieler
Böden, sondern sie gestalten
auch das chemische Milieu in be-
sonderem Maße mit, da sie orga-
nische und anorganische Schad-
stoffe wegen ihrer Ladung und
schichtartigen Struktur auf unter-
schiedlichste Weise zu binden
vermögen. Schadstoffbindung an
Tonmineralen ist aber immer
auch abhängig von ihrem struktu-
rellen Aufbau, der in vielen Fällen
fehlgeordnet ist und große Wie-
derholungsperioden aufweist.
Aufgrund ihrer geringen Größe
(< 2 m m) entzogen sich die Ton-
minerale bisher Einkristallunter-
suchungen, da für derartige
strukturelle Untersuchungen mit-
tels Röntgenbeugung an einer
Laborquelle Kristalle von minde-
stens etwa 100 m m Durchmesser
und somit einem Volumen von
106 m m3 benötigt werden. Mit mo-
dernen Drehanodengeneratoren
in Kombination mit CCD-Detekto-
ren lassen sich an gut streuenden
Proben noch partielle Daten an
Kristallen mit lediglich 20 m m
Durchmesser (8000 m m3 Volu-
men) messen. Im Falle der Ton-
minerale liegen aber extrem klei-
ne Mikrokristalle mit typischen Di-
mensionen von wenigen Kubik-
mikrometer Volumen vor, die zu-
dem noch von niedriger Symme-
trie und plattig ausgebildet sind,
keine schweren Atome enthalten
und zumeist Fehlordnung zeigen.
All diese Eigenschaften erschwe-
ren die quantitative Auswertung
von Röntgen- und Neutronenpul-
verdaten, so dass es wünschens-
wert ist, diese Proben mit Einkri-
stallbeugungsmethoden zu unter-
suchen.
Für die Untersuchung an Kristal-
len mit derartig kleiner Streukraft
benötigt man einen dedizierten
Messplatz an einem Synchrotron
der dritten Generation, wie der
ESRF oder ANKA, Karlsruhe. Da
die Proben maximale Durchmes-
ser von wenigen Mikrometern
zeigen, ist ein entsprechend fo-
kussierte Strahl mit hoher Brilli-
anz erforderlich, der z.B. am
Messplatz ID13 des ESRF mit ei-
nem ellipsoidalen Spiegel auf 20
m m vertikale Höhe fokussiert wer-
den kann. Bei Verwendung des
10 m m Kollimators stehen am
Beispiele Umweltstudien
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Probenort 1011 Photonen/sec im
monochromatischen Strahl zur
Verfügung. Damit lassen sich
Einkristalluntersuchungen an
Tonmineralen mit typischen Be-
lichtungszeiten von unter 10 sec
pro Aufnahme durchführen. Die
bisher kleinste untersuchte Probe
hatte ein Volumen von lediglich
0.4 m m3 [5] (also der 2.5-milli-
onste Teil des erforderlichen Vo-
lumens für eine Messung an ei-
ner herkömmlichen Strahlenquel-
le). Dabei stellte sich heraus,
dass dieser Kristall kein Einkri-
stall sondern ein verzwillingtes In-
dividuum war, und sich dadurch
das Volumen noch einmal hal-
bierte. Aus Daten, die an triklinen
Einkristallen des Kaolinits aus
Keokuk, Iowa, USA, mit nur 8
bzw. 0.8 m m3 Volumen gemessen
wurden, konnte die Struktur ohne
Einschränkungen inklusive der
Wasserstoffpositionen verfeinert
werden [6].
Neben der hohen Primärinten-
sität ist die Reduktion des Unter-
grundes der wichtigste Aspekt bei
einem Experiment mit Mikrokri-
stallen. Als Quellen für den Unter-
grund sind vor allem wichtig:
l Streuung des Primärstrahls an
der Luft
l Streuung des Primärstrahls an
der Probenumgebung.
Die Streuung des Primärstrahls
an der Luft kann reduziert bzw.
vermieden werden, wenn der
freie Weg zwischen Kollimator
und Primärstrahlfänger weitest-
gehend verkürzt wird, der Durch-
messer des Primärstrahls mittels
eines entsprechenden Kollima-
tors auf lediglich wenige Kristall-
durchmesser eingeengt oder al-
ternativ das Experiment im Vaku-
um durchgeführt wird. Die letzte
Möglichkeit stellt die beste Lö-
sung dar, bringt allerdings techni-
sche Herausforderungen mit
sich. Es ist dann erforderlich, ent-
weder den Primärstrahl und die
Sekundärstrahlung durch Kap-
tonfenster zu führen, was zu ei-
ner Reduktion der Beweglichkeit
des Diffraktometers führt, oder
das gesamte Diffraktometer in ei-
ner Vakuumkammer aufzubauen.
Diese Lösung wird derzeit nur bei
Kleinwinkelstreuexperimenten
realisiert. An ID13 wurde daher
die Lösung eines engen Kollima-
tors in Verbindung mit kurzen
Strahlwegen realisiert und führt
zu sehr guten Bedingungen.
Wenn nicht Experimente bei ex-
tremen Temperaturen geplant
werden, können Einkristalle für
ein Experiment am sinnvollsten
auf eine dünne Nadel geklebt
werden. Die Streuung des
Primärstrahls an dieser Probe-
numgebung zu reduzieren, be-
deutet somit diese Nadel in ihrer
Streuintensität und ihrem Volu-
men zu reduzieren. Eine Glas-
spitze, gezogen aus einem Glas-
stab [7], erfüllt diese Bedingun-
gen ideal. Es lassen sich in einfa-
cher Weise mechanisch stabile
Glasfäden ausziehen, die über ei-
ne Länge von 30 m m eine Dicke
von unter einem m m besitzen.
Die Präparation von Mikrokristal-
len mit wenigen Mikrometern
Durchmesser erfordert spezielle
Techniken, da diese Kristalle für
die Montage unter einem konven-
tionellen lichtoptischen Mikro-
skop zu klein sind. Um kleine Kri-
stalle aufzukleben, benötigt man
ein lichtoptisches Mikroskop mit
inversem Lichtweg, bei dem zwi-
schen Lichtquelle und dem Ob-
jekt genügend Platz für die Mani-
pulation ist, während das Objektiv
von unten nah an die Proben be-
wegt wird, um eine maximale Ver-
größerung von 600fach zu errei-
chen. Damit lassen sich lediglich
Objekte von mindestens 5 m m
genügend gut auflösen, um sie
gezielt aufkleben zu können. Klei-
nere Kristalle können mit einem
speziell entwickelten Mikromani-
pulator in einem Rasterelektro-
nenmikroskop auf die oben be-
schriebenen Glasfäden aufge-
klebt werden [7]. Die im Vergleich
zum Lichtmikroskop viel höhere
Auflösung und bessere Tiefen-
schärfe gestattet es derzeit, Ein-
kristalle von minimal 300 nm
Durchmesser zu montieren. Das
Volumen dieser Kristalle ist sogar
zu klein, um sie an einem Syn-
chrotron der dritten Generation
zu untersuchen.
Einkristallexperimente an klein-
sten Proben bieten gegenüber
Pulverexperimenten eine ganze
Reihe von Vorteilen. Viele Tonmi-
nerale sind fehlgeordnet. Die
Fehlordnung, bei den Tonminera-
len zumeist verschiedene Stapel-
fehler in ihrem schichtartigen Auf-
bau, äußert sich im Auftreten dif-
fuser Streuung. In einem Pulver-
experiment wird schalenweise
über den gesamten reziproken
Raum integriert, so dass wichtige
Information über die Lage der dif-
fusen Streuung verloren geht. An
einem sehr stark fehlgeordneten
Kaolinit aus Georgia, USA, konn-
te mit Einkristallexperimenten
erstmals gezeigt werden, dass
die Stapelfehler nicht unkorreliert
verteilt sind [8]. Die entsprechen-
den Pulverdiagramme geben da-
zu keinen Aufschluss. Einkristall-
experimente erlauben insbeson-
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dere in situ-Experimente an ei-
nem einzelnen Kristall, um dar-
aus genaue Informationen zur Ki-
netik von Reaktionen zu erhalten.
Studien zu Interkalationsreaktio-
nen an Kaolinit mittels Pulverbeu-
gung konnten bisher keine ein-
deutige Aussage zum Reaktions-
mechanismus ableiten, da die
stets vorhandene Korngrößen-
verteilung keine klare Trennung
verschiedener Mechanismen er-
laubt.
Untersuchung der mikro-
skaligen Variation von
schwach kristallinen Boden-
Mineralphasen zum
Verständnis der Schwer-
metallmobilität in Böden.
Schwermetalle gelangen über
verschiedene Prozesse in Böden
und liegen daher bereits von An-
fang an als unterschiedliche che-
mische Spezies vor, z.B. in Form
von gelösten Ionen oder als
schwer lösliche Festphasen. Die-
se primären Phasen verändern
sich in Böden weiter (sofern sie
nicht im thermodynamischen
Gleichgewicht mit der Bodenlö-
sung liegen). Von besonderer Be-
deutung ist die Lösung von Fest-
phasen, die Sorption und Desorp-
tion gelöster Ionen und die Fäl-
lung von sekundären Mineralen.
Häufig findet eine Kette von Mi-
neralumwandlungen statt, wenn
zunächst thermodynamisch me-
tastabile Phasen ausfallen und
dann stufenweise in stabilere
Phasen transformiert werden.
Durch die Phasenheterogenität
von Böden (feste Matrix, gas- und
wassergefüllter Porenraum, Bio-
ta) variieren eine Vielzahl von Va-
riablen kleinräumig (z.B. Ionen-
stärke und Zusammensetzung
der Bodenlösung, Redoxzustand,
pH, Konzentration von organi-
schen Säuren und Chelaten). Da-
her wird angenommen, dass
auch die auftretenden Metallspe-
zies kleinräumig stark variieren.
Das Verständnis dieser kleinräu-
migen Variabilität ist aus zwei
Gründen von großer Bedeutung.
Erstens finden Transportvorgän-
ge in Böden entlang präferentiel-
ler Bahnen statt. So erfolgt z.B.
der Transport ins Grundwasser
entlang von Makroporen. Der
Transport zu oberirdischer Pflan-
zenmasse verläuft entlang der
Wurzelbahnen. Hier sind ausge-
prägte Gradienten an Metallkon-
zentration, pH, Redoxzustand,
organische Säuren etc. und da-
her auch an Metallspezies zu er-
warten. Die Prognose der Trans-
portvorgänge erfordert daher die
Kenntnis der Metallspezies spezi-
ell auf ihren Transportbahnen.
Zweitens gibt das lokale Vertei-
lungsmuster der Metallspezies
Hinweise auf die thermodynami-
schen und kinetischen Faktoren,
die zu ihrer Verteilung geführt ha-
ben. Dies wiederum ermöglicht
gezielte Prozessstudien an einfa-
chen Laborsystemen, und letzt-
endlich ein besseres Verständnis
der zeitlichen Veränderung der
Metallspezies.
Synchrotron-Röntgenstrahlung
ist außerordentlich gut geeignet,
um die kleinräumige Variabilität
von Metallspezies in Böden zu
beschreiben. Mittels Fokussie-
rung des Strahls auf 1 bis 10 µm
können wichtige Gradienten, z.B.
an Porenwänden, Aggregatober-
flächen und Wurzeln sowie die
reaktiven Partikel der Tonmineral-
fraktion räumlich aufgelöst wer-
den. Die Kombination von
Mikroröntgenfluoreszenzspektro-
skopie (m -XRF), Mikroröntgenab-
sorptionspektroskopie (m -XAS)
und Mikroröntgendiffraktion (m -
XRD) sollte eine weitgehende
Metall-Speziation und Struktur-
aufklärung der typischerweise
wenig kristallinen Bodenminerale
entlang dieser Gradienten er-
möglichen.
Böden sind häufig anthropogen
mit Metallen kontaminiert, wobei
die Metallkonzentration zukünftig,
trotz verbesserter Rückhaltemaß-
nahmen im Produktions- und
Konsumbereich, noch zunehmen
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Abb. 2: Bild eines Mikrokristalls (a); aufgekittet auf einen Glasfaden mit ei-
nem Mikromanipulator im Rasterelektronenmikroskop, Größe des Kristalls
ca. 3 x 2 µm (b).
3.26 µm
2.11 µm
a b
wird. Gesamtgehalte sagen je-
doch nicht zwangsläufig auch et-
was über die ökologische Verfüg-
barkeit dieser Metalle aus. Zur
Abschätzung des Gefährdungs-
potential muss vielmehr die Me-
tallspeziation bekannt sein. Her-
kömmliche Röntgenabsorptions-
spektroskopie hat diesbezüglich
bedeutende Fortschritte gebracht.
Erste Ergebnisse mit mikrofokus-
sierter Röntgenstrahlung haben
jedoch gezeigt, dass Metalle in
Böden unter Umständen kleinräu-
mig sehr heterogen verteilt sind
und in unterschiedlichen Bin-
dungsformen nebeneinander vor-
kommen [9]. Unsere Hypothese
ist, dass Metallspezies an den Po-
renwänden von Makroporen oder
an Wurzeloberflächen eine viel
größere Bedeutung für die Mobi-
lität dieser Metalle haben als Me-
tallspezies z.B. im Innern von Bo-
denaggregaten. Außerdem kann
aus dem räumlichen Verteilungs-
muster auch auf Mechanismen
und die zeitliche Dynamik der Me-
tallspeziation zurückgeschlossen
werden. Wir erwarten daher, dass
unsere Untersuchungen zu einer
verbesserten Risikoanalyse von
Schwermetallen in Böden führen
und zu verbesserten Sanierungs-
methoden beitragen.
In Acrylharz eingebettete Boden-
Dünnschliffe wurden an der Be-
amline 10.3.2 der ALS (Advanced
Light Source. Berkely) mittels µ-
XRF und µ-XAS untersucht [9].
Der Boden stammt aus dem Pal-
mertongebiet (Pennsylvania), und
weist aufgrund des 90-jährigen
Betriebs einer Zn-Schmelze hohe
Konzentrationen an Schwerme-
tallen auf (6000 ppm Zn, 6500
ppm Pb, 700 ppm Cu, 70 ppm
Cd). Die Elementkarten des Ober-
bodens zeigen eine relativ gleich-
mäßige Verteilung von Ca, K, Al,
Si, Mn und Fe über Bodenaggre-
gate, die vorwiegend aus organi-
scher Substanz bestehen (siehe
Fe-Verteilung in Abb. 3). Die Zn-
Verteilung korreliert überwiegend
mit der Fe-Verteilung. An wenigen
Stellen treten jedoch hohe Zn-
Konzentrationen unabhängig von
hohen Fe-Konzentrationen auf.
Diese „hot spots“ haben weniger
als 2 µm Durchmesser. Das Zn-Ka
XAS-Spektrum eines dieser Stel-
len (siehe Pfeil „hot spot“ in Abb.
3) ist sehr ähnlich zum Spektrum
von Sphalerit (ZnS) (Abb. 4 b). In
den Bereichen jedoch, in denen
Zn und Fe räumlich assoziiert
sind, deutet das Zn-Ka XAS-Spek-
trum auf Franklinit (ZnFe2O4) hin
(Abb. 4 a).
Beide Minerale stammen vermut-
lich aus dem Schmelzprozess.
Das Vorhandensein von Sphalerit
mehr als 30 Jahre nach dem Ein-
bau effektiver Rückhaltefilter ist
insofern erstaunlich, als Sphalerit
im Oberboden relativ rasch oxi-
diert und damit in andere Mineral-
phasen umgebaut werden sollte.
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Abb. 3: 800 x 800 µm Elementkarte von Zn (links) und Fe (rechts) des Pal-
merton-Oberboden (Dünnschliff). Weiß zeigt die höchsten, Schwarz die
niedrigsten Metallkonzentrationen an. Pfeile markieren Bereiche an denen
µ-XAFS-Spektra gesammelt wurden.
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Abb. 4: µ-XAFS an der Zn-Kante des Unter-
grundbereiches (a) und des „hot spot“-Be-
reiches (b, vgl. Pfeile in Abb. 3), im Vergleich
mit einem Gesamtmassen-XAFS der glei-
chen Bodenprobe und einer Sphalerit (ZnS)
und Franklinit (ZnSiO4) Referenzprobe.
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Die Protonenfreisetzung aus die-
sem Oxidationsprozess ist ver-
mutlich verantwortlich für den an-
haltenden Misserfolg von Wieder-
begrünungsmaßnahmen, die zur
Eindämmung von Erosion durch-
geführt werden.
Im Gegensatz zu µ-XAS zeigt
das konventionelle XAS-Spek-
trum („bulk“ in Abb. 4 a) nur die
Anwesenheit von Franklinit, und
gibt keinen Hinweis auf die Exi-
stenz von Sphalerit. Daher hätte
eine Studie mit konventionellem
XAS eine entscheidende Kompo-
nente der Umweltprobleme im
Palmertongebiet nicht gefunden.
Schwermetalleinbau 
und Verwitterung
zementgebundener Baustoffe
Gering geordnete Calciumsilika-
thydrate (C-S-H) bilden den
Hauptbestandteil von hydratisier-
tem Portlandzement (OPC). OPC
wird einerseits als Baustoff, an-
dererseits aber auch zur Stabili-
sierung und Immobilisierung ze-
mentgebundener Abfallformen
eingesetzt [10]. Allerdings sind C-
S-H in Gegenwart von gelöstem
Luft-CO2 metastabil und werden
langfristig in CaCO3 und amor-
phes SiO2 umgewandelt. Als di-
rekte Folge der Karbonatisierung
treten Bauschäden von volkswirt-
schaftlicher Dimension auf. Auch
zementgebundene Abfallformen
sind der Karbonatisierung unter-
worfen. Der Verbleib der primär
gebundenen Schadstoffe ist unsi-
cher. Durch den zunehmenden
Einsatz schadstoffhaltiger Rest-
stoffe im Baubereich treten
Bauschäden und potentielle
Schadstofffreisetzung gekoppelt
auf [11]. Da zum Einsatz von
OPC keine technologischen Al-
ternativen zur Verfügung stehen
und die thermodynamischen
Randbedingungen nicht verän-
dert werden können, muss das
Problem durch eine Steuerung
der Reaktionskinetik gelöst wer-
den. Dazu ist zunächst eine ge-
naue mineralogische Kenntnis
der Ausgangsstoffe und der Bin-
dungsformen von Schadstoffen
notwendig. Auf diesem Gebiet
wurden in den letzten Jahren
große Fortschritte gemacht [12].
Andererseits muss der genaue
Karbonatisierungsmechanismus
bekannt sein.
Bisher wird in der Literatur stets
von einer direkten Umwandlung
einer an Calcium verarmten C-S-
H-Phase in Calcit und amorphes
SiO2 ausgegangen [13]. Eigene
Untersuchungen zeigen aller-
dings, das der Karbonatisie-
rungsprozess über mehrere Zwi-
schenstufen verläuft, die bisher
nicht exakt bekannt sind [14]. Die
genaue Kenntnis der Strukturen
dieser Zwischenprodukte ist aber
unabdingbare Voraussetzung um
z.B. über Inhibitoren oder Puffer
Einfluss auf die Reaktionskinetik
zu nehmen. Neben der Kristall-
struktur sind die auftretenden Ge-
füge zur Steuerung der Reakti-
onskinetik entscheidend. Weiter-
hin ist der Einbau von Schadstof-
fen in Zwischenprodukte unbe-
kannt.
Auf Basis der bisherigen Untersu-
chungen insbesondere an kristal-
linen Analoga der C-S-H (Abb. 5)
wurden mehrere strukturelle Mo-
delle der Karbonatisierungsreak-
tion entwickelt [14], die einen nur
partiellen Schadstoffeinbau in
Zwischenprodukte vorhersagen.
Ein Test dieser Modelle ist nur mit
Hilfe von Einkristallstrukturunter-
suchungen möglich. Besondere
experimentelle Schwierigkeiten
ergeben sich aus der geringen
Partikelgröße (einige m m) und
Stabilität (nur in CO2-freier At-
mosphäre bei kontrolliertem
Wasserdampfpartialdruck). Diese
Probleme lassen sich durch den
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Abb. 5: Kristallstruktur von Reyerit, einem potentiellen kristallinen
Analogon für eine nahezu amorphe Zwischenstufe der Karbo-
natisierung von C-S-H. Reyerit ist, ähnlich wie Tonminerale, aus
Wechsellagen von Tetraeder- und Oktaederschichten aufgebaut.
Einsatz von mikrofokussierter
Synchrotronstrahlung lösen. Zur
Untersuchung von Reaktionskine-
tik und Gefüge sollen außerdem
XAS- und m -XAS-Messungen un-
ter kontrollierten Gasatmos-
phären durchgeführt werden, die
eine Lokalisierung von Schwer-
metallen erlauben [15,16,17]. Mit
der Alkali-Silica-Reaktion existiert
ein weiterer Verwitterungspro-
zess, der analog zur Karbonati-
sierung potentiell zur Zerstörung
von C-S-H führt. Auch dieser Pro-
zess ist bisher kaum verstanden.
Klar ist jedoch, dass der steigen-
de Einsatz technischer Rückstän-
de im Baubereich mit ihrer
schwankenden chemischen Zu-
sammensetzung zur beschleunig-
ten Verwitterung führt.
Die Kenntnis der Einbaukapazitä-
ten und Bildungskinetik von Zwi-
schenprodukten der Karbonatisie-
rung, insbesondere für Schwer-
metalle, erlaubt es zum einen den
Austrag von Schadstoffen aus 
C-S-H zeitaufgelöst zu prognosti-
zieren. Damit wird die Anwen-
dung thermodynamischer Model-
le möglich, die zusätzlich die Bin-
dung von Schadstoffen als Hy-
droxid bzw. Karbonat einbezie-
hen. Für den jeweiligen Abfall
können maßgeschneiderte Min-
destanforderungen an die ze-
mentgebundene Abfallform (mini-
maler Zementgehalt, max. Ober-
fläche, tolerierbarer Schadstoff-
gehalt) definiert werden. Zum an-
deren liefert die Entwicklung von
Karbonatisierungsinhibitoren ei-
nen Schlüssel zum Schutz be-
wehrter Betonbauten. Die Inhibi-
toren werden nach der Fertigstel-
lung bzw. konventionellen Sanie-
rung des Bauwerks aufgebracht
und mit der Porenlösung von
Außen eingetragen. Die erzielba-
ren höheren Standzeiten würden
nachhaltig zur Schonung der
Ressourcen natürlicher Baustoffe
beitragen.
Bisherige Untersuchungen zur
Karbonatisierung sind im wesent-
lichen auf die Untersuchung hy-
dratisierter Zementproben im
cm3-Maßstab und auf die einwir-
kenden Lösungen, häufig in rei-
nen CO2-Atmosphären, be-
schränkt. MAS-NMR-Untersu-
chungen liefern lediglich eine
über die gesamte Probe gemittel-
te Information [18]. Hochortsauf-
gelöste Untersuchungen und
Strukturanalysen waren bisher
experimentell nicht durchführbar.
Zur Freisetzung von Schwerme-
tallen aus zementgebundenen
Abfallformen wurden meist Eluti-
onsversuche durchgeführt, die
den zugrundeliegenden Prozess
vernachlässigen (z.B. [19]). Die
analytische Lücke kann nun ei-
nerseits durch den Einsatz von
Synchrotronstrahlung und zum
anderen durch direkt abbildende
Methoden wie die Rasterkraftmi-
kroskopie in Flüssigkeiten (Ato-
mic Force Microscopy AFM) und
Environmental Scanning Electron
Mikroscope (ESEM) unter kon-
trollierten Atmosphären geschlos-
sen werden.
Mit Hilfe des ESEMs ist erstmals
die direkte Beobachtung der Kar-
bonatisierung unter realitätsna-
hen Bedingungen möglich. Erste
Ergebnisse zeigen, dass die Kar-
bonatisierung tatsächlich aus-
schließlich an spezifisch kristallo-
graphisch orientierten Flächen
angreift. Damit ist eine wichtige
Voraussetzung zur Entwicklung
von Inhibitoren gegeben. Auch
die aus theoretischen Berech-
nungen abgeleiteten Zwischen-
stufen der Karbonatisierung wur-
den bestätigt [20]. Eine Klärung
ihrer Struktur ist allerdings bisher
nicht möglich.
Mikroporöse Aggregate 
aus Nanoteilchen 
zur Wasserreinigung
Schwermetalle und toxische Ver-
bindungen in wässrigen Medien
(z.B. Grundwasser, Deponie-
sickerwässern) stellen eine po-
tentielle Umweltgefährdung dar.
Zur Minderung der Schadstoff-
konzentrationen werden diverse
organische und anorganische
Sorbentien eingesetzt [21]. Einer-
seits ist aus Effektivitätsgründen
eine hohe spezifische Oberfläche
erwünscht, andererseits aber
muss dadurch mit sehr kleinen
Teilchen im Bereich weniger Nan-
ometer hantiert werden. Dies ge-
schieht teilweise mittels Filter
bzw. dem Beschichten von Filtern
mit Nanoteilchen, führt aber auch
zu Nachteilen, wie z.B. geringem
Durchsatz bei Verstopfen der Po-
ren. Ein Ausweg liegt im Einsatz
von Eisenoxiden, die sich aus
wässrigen Suspensionen mittels
Magnetseparation vollständig ent-
fernen lassen [22,23]. Magneti-
sche Partikel weisen allerdings
gewisse Nachteile auf. Sie besit-
zen z.B. eine relativ geringe spe-
zifische Oberfläche und ein ein-
geschränktes Sorptionsverhal-
ten. Ein Ausweg besteht in der
Herstellung eines magnetischen
mikroporösen Aggregates aus
Nanoteilchen mit maßgeschnei-
derten Sorptions- und Manipulati-
onseigenschaften zur späteren
Aufarbeitung. Zur Auswahl ste-
hen z.B. Fe(hydr)oxide wie Fer-
rihydrit, Al- und Ti-oxide, und mi-
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kroporöse SiO2-Kügelchen. Die-
se Nanoteilchen bilden mikro-
poröse Aggregate [24,25], die
aufgrund ihrer oberflächenchemi-
schen Eigenschaften ein breites
Spektrum an Sorbaten abdecken.
Desweiteren werden Sorbate in
der mikroporösen Struktur ge-
speichert. Die homogene Vertei-
lung in den Aggregaten dürfte bei
geeigneter Materialauswahl eine
Nachbehandlung resp. Wieder-
gewinnung zulassen. Die Verbin-
dung der Aggregate mit magneti-
schen Teilchen zur Magnetsepa-
ration erlaubt es, Aggregate di-
rekt im wässrigen Medium fein zu
dispergieren und damit die effek-
tive Reaktionsfläche deutlich ge-
genüber Filteranwendungen zu
steigern. Zur Charakterisierung
der verwendeten Materialien so-
wie der Reaktionsprodukte kom-
men folgende Methoden am Syn-
chrotron zum Einsatz:
Röntgendiffraktometrie (X-ray dif-
fraction – XRD) und mikrofokus-
sierende XRD (µ-XRD) zur Cha-
rakterisierung der Matrix und ev.
Ausfällungen an den Aggregat-
oberflächen bzw. im Porenraum.
Kleinwinkelröntgenbeugung
(small angle x-ray scattering –
SAXS) zur Bestimmung der Ag-
gregatstruktur mittels Ansätzen
der Fraktalen Geometrie (Frakta-
le Dimension) [26]. Adsorpti-
onspektroskopie (XAS und µ-
XAS) zur Bestimmung der Bin-
dungsformen in Hinsicht auf Fi-
xierung, Umwandlung der Sorba-
te und Charakterisierung eventu-
eller Ausfällungsprodukte. Als Er-
gebnis sollen Daten zur Modellie-
rung des Langzeitverhaltens der
Sorbate gewonnen werden
[27,28].
Gefährdung von Grund und
Oberflächenwasser durch
Altlasten der Industrie und
des Bergbaus
In einem weiten Kontext ist das
Verhalten von Eisensulfathydroxi-
den (Jarosite1)) und ihrer Um-
wandlungsprodukte bei der Im-
mobilisierung und Remobilisie-
rung von Schadstoffen in Kontakt
mit Grund- und Oberflächenwäs-
sern bedeutsam. Die Fällung von
Jarosit wird in der Metallurgie
(Zinkaufbereitung) seit Jahrzehn-
ten erfolgreich zur Entfernung
von Eisen aus den Prozesslösun-
gen eingesetzt [29,30]. Dabei ge-
langen auch Schwermetalle in die
Fällungsprodukte. Für die Wie-
derverwertung von Jarosit gibt es
aber bis heute keine ökonomisch
akzeptablen Alternativen, so dass
weltweit jährlich ca. 2,7 Mio. t die-
ser Substanz auf Monodeponien
verbracht werden müssen, wo
Schwermetallemissionen – verur-
sacht durch Leckagen – eine Ge-
fährdung für Grund- und Ober-
flächenwässer darstellen [31]. Ja-
rosite bilden sich auch in sulfidrei-
chen Kippensedimenten (Abb. 6)
und Restseen als Folge des ex-
tensiven Braunkohlentagebaus
insbesondere im Mitteldeutschen
und Lausitzer Revier und beein-
trächtigen dort ebenfalls die Qua-
lität von Grund- und Ober-
flächenwasser [32].
In beiden Fällen sind Jarosite un-
ter sauren Bedingungen (niedrige
pH-Werte) stabil und können in
ihrer Kristallstruktur Schadstoffe,
z.B. Chrom und Arsen speichern.
Bei einer pH-Anhebung durch
Kontakt mit Grund- oder Ober-
flächenwasser löst sich Jarosit
auf. Eisen-Oxyhydroxide fallen
aus. Neben Protonen und Sulfat
werden Schadstoffe aus dem Ja-
rosit freigesetzt. Schadstoffe kön-
nen zum Teil in den Eisen-Oxyhy-
droxiden gebunden werden. Mi-
krobiell katalysierte Umsetzung
von Jarositen in Eisensulfiden
stellt dort eine Alternative zur Bin-
dung von Schwefel, Eisen und
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Abb. 6: Eisensulfatreiche Zonen (Jarosit, Eisen-Oxyhydroxide)
im Uferbereich eines schwefelsauren Braunkohletagebau-Rest-
sees.
1): AM3(TO4)2(OH)6, A=Na+,K+,H3O+,NH4+,Tl+,1/2Pb2+,1/2Hg2+; M3+=Fe,Al,Cr, T=S,Cr,As
Schadstoffen dar, wo anoxische
(sauerstoffarme, sauerstofffreie)
Verhältnisse eingestellbar sind
und über lange Zeitspannen an-
halten, z.B. an der Sediment-
Wasser-Grenze in Bergbaurest-
seen bzw. in tieferem Grundwas-
ser. Dabei wirken protonenver-
brauchende Reaktionen neutrali-
sierend. Gelöste Schwermetalle
werden sulfidisch gebunden. Die
Umsetzungen des dreiwertigen
Eisens und des Sulfates über ver-
schiedene Zwischenstufen zum
stabilen Eisendisulfid (FeS2) sol-
len mittels Röntgenabsorptions-
spektroskopie (XAS) ortsaufge-
löst an Originalproben aber auch
in Laborversuchen verfolgt wer-
den (Abb. 7a).
In zunehmenden Maße wird auch
der Einfluss von Bakterien bei der
Schadstoff-Immobilisierung an
Mineraloberflächen erkannt und
untersucht. In orts- und zeitaufge-
lösten FTIR-Messungen an einer
Synchrotronquelle konnten Kor-
relationen zwischen Bakterien
und der Reduktion von Cr(VI) zu
Cr(III) nachgewiesen werden
[33]. Auch im Falle der Reduktion
von Sulfat aus Jarosit könnten
derartige Untersuchungen dazu
beitragen, den bakteriellen Ein-
fluss aufzuklären.
Darüber hinaus ist eine Anwen-
dung von Jarosit zur Kontrolle der
Fällungs- und Flockungs-Kinetik
bei der Reinigung kontaminierter
Trink- und Abwässer denkbar.
Die Aufklärung der Alterungspro-
zesse der im Zuge der Jarositauf-
lösung gebildeten Eisen-Oxyhy-
droxid- / Eisensulfidphasen mit-
tels m -FTIR-Spektroskopie, Rönt-
gendiffraktion (XRD) und Rönt-
genabsorptionsspektroskopie
(XAS) und ihre Auswirkungen auf
die Schadstoffbindung sind we-
sentliche Kriterien, die darüber
entscheiden, ob dieser Prozess
konkurrenzfähig im Vergleich zu
Verfahren mit leicht wasserlösli-
chen Eisen(III)-Sulfaten sein wird
(Abb. 7b).
Aus dem kombinierten Einsatz
von Röntgendiffraktion, FTIR-
Spektroskopie und Röntgenab-
sorptionsspektroskopie mit Syn-
chrotronstrahlung wird ein um-
fangreiches Prozesswissen erar-
beitet. Damit sollte es gelingen,
Schadstoffemissionen aus Jaro-
sit-Monodeponien und Sulfatbe-
lastung in sauren Bergbaurest-
seen und Kippen vorauszusagen
und zu vermindern. Die Ergebnis-
se in Bezug auf die Mineralreak-
tionen unter anoxischen Bedin-
gungen tragen dazu bei, Dauer
und Umfangs biotechnologischer
Sanierungsmaßnahmen zur Neu-
tralisierung schwefelsaurer Berg-
baurestseen abzuschätzen und
Empfehlungen für die Optimie-
rung von Sanierungsstrategien
geben. Darüber hinaus ist ein
Einsatz von Jarosit in der Aufbe-
reitung kontaminierter Wässer zu
prüfen. 
Die Beispiele zeigen, wie Syn-
chrotronstrahlung in einem brei-
ten methodischen Spektrum ein-
gesetzt werden kann, um unter-
schiedliche Fragestellungen des
Verhaltens von Schadstoffen in
der Umwelt aufzuklären.
Eine Synchrotronquelle „vor der
Haustür“ bietet enorme Vorteile
bei der Planung und Umsetzung
Zusammenfassung und
Ausblick
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Abb. 7: Synchrotronstahlung „erleuchtet“ die Forschung zur Schadstoffmin-
derung in belastetem Wasser. (a) XAS-Untersuchungen tragen dazu bei, Re-
aktionen im Umfeld der Sanierung / Neutralisation schwefelsaurer Bergbau-
restseen und (b) das Verhalten von mit Schwermetallen belasteten Wässern
bei der Bildung von Eisen-Oxyhydroxiden aus Eisen-Sulfathydroxiden (Jaro-
site) aufzuklären (Abbildungen der Jarositoberflächen [34]).
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von Messexperimenten für um-
weltrelevante Fragestellungen,
da viele Experimente unter spezi-
ellen Gas-Atmosphären durchge-
führt werden müssen, z.B., wenn
es darum geht, die Wirkung von
Mikroorganismen unter Aus-
schluss von Sauerstoff in wässri-
ger Umgebung auf die Schad-
stoffbindung an Oberflächen zu
untersuchen oder unter reaktiven
Gasatmosphären die Freisetzung
von Schadstoffen aus Materialien
(z.B. Baustoffen) zu ermitteln.
Die Entscheidung, den Schwer-
punkt der Einrichtung von Mess-
plätzen für Röntgendiffraktion
und Röntgenabsorption auf mi-
krofokussierter Strahlung zu kon-
zentrieren, trägt der Erkenntnis
Rechnung, dass in zunehmen-
dem Maße auch die kleinräumige
Variabilität des Verhaltens von
Schadstoffen in der Umwelt er-
fasst werden muß, damit Maß-
nahmen zur Schadstoffminde-
rung maßgeschneidert gestaltet
und eingesetzt werden können
(Abb. 8).
Dieses Konzept bietet den Institu-
ten des Forschungszentrums und
den beteiligten Partnern einen in-
frastrukturellen Vorteil gegenüber
der bisherigen Situation der lan-
gen Wege von der Probe zur
Messung. Die gesamte labor-
technische Einrichtung in räumli-
cher Nähe zur Synchrotronquelle
erhöht die Variationsbreite und
Effektivität bei der Durchführung
von Experimenten unter Einsatz
von Synchrotronstrahlung. Hierin
sehen wir eine gute Perspektive
des Forschungszentrums Karls-
ruhe in der Analytik mit Syn-
chrotronstrahlung unter „Realbe-
dingungen“ eine führende Rolle
einzunehmen.
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Abb. 8: Mikrofokussierende Synchrotronstrahlung eignet sich besonders da-
zu, im heterogenen System Boden an seinen Einzelpartikeln z.B. Schwerme-
tallgehalte und ihre Bindungsformen zu bestimmen. Anschließend kann aus
diesen Daten das Modell eines „Digitalen Bodens“ erstellt werden, das ent-
scheidend zur Einschätzung des von Kontaminationen ausgehenden Ge-
fährdungspotentials und möglicher Konsequenzen für eine Sanierung
beiträgt.
E = f(X1j)1
E = f(X2j)2
E = f(X3j)3
E = f(X4j)4j
Daten
 Modell: Boden
Digitaler BodenRealer Boden E 
Ei = „Spot“ i Xij= Eigenschaften des i-ten Spots, z.B. chem. 
        Zusammensetzung, chem. Bindung, 
        Kristallstruktur
= f(Xij)i
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